This p*ge was created with QttestdOrbit Imipnaion 

Questel-Orbit 

Group* Fru>ctt Taiwan 



Doc. 1-1 on ss 8 from WPIL using MAX 

©Derwent Information 



Emulsifiers 
Patent Number : FR1296980 

• Abstract : 

FR 1296980 A Emulsifiers for cream bases are produced by preparing a mixed condensation product of a fatty alcohol diester of citric acid and a fatty 
acid diester of pentaerythritol, obtained by esteri lying a fatty alcohol with aqs. citric acid in a 1:1 molecular ratio. 
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Gegenstand der Erfindung ist die Herstellung von 
als Emulgatoren fur Salbengrundlagen zu verwenden- 
den Mischestern, die Kondensationsprodukte aus 
einem Pentaerythrit-di-fettsaureester und einem Zitro- 
nensaure-di-fettalkoholester im Molverhfiltnis 1 : 1 dar- 
stellen, wobei die Veresterung der Zitronensaure mit 
dem Fettalkohol zu dem als Zwischenprodukt dienen- 
den Zitronensaure-di-fettalkoholester unter Verwen- 
dung wfiBriger Zitronensfiure erfolgt. Die Mischester 
zeichnen sich durch Geruchlosigkeit und hohes 
WasserbindungsvermOgen aus. 

Es wurde gef unden, dafl man zu besonders wertvollen 
Produkten gelangt, wenn die Kondensationsprodukte 
hohermolekulare lipophile Reste gleichzeitig sowohl 
am Zitronensfiure- als auch am Pentaerythritrest ent- 
halten. FUr die Kondensationsprodukte lfiBt sich die 
folgende Konstitutionsformel angeben, wobei die 
Bindung des Pentaerythritesters an die Zitronensaure 
auch an die mittelstfindige Carboxylgruppe erfolgen 
kann. Im allgemeinen liegen Gemische von Verbindun- ; 
gen der verschiedenen mfiglichen Varianten der folgen- 
den allgemeinen Konstitutionsformel vor. 



Verfahren zur Herstellung von als Emulgiermittel 
fur Salbengrundlagen dienenden Mischestern 

Anmelder: 

Dehydag Deutsche Hydrierwerke G. m. b. H., 
Diisseldorf, Henkelstr. 67 

Als Erf inder benannt* 
Karl Hennig, 

Dr. Gustav Lietz, Dttsseldorf-Holthausen, 
Dr. GUnter Meinhard, Diisseldorf 
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H 2 C — COOR 1 
I 

HO — C — COOR 1 



COOR 2 



H a C — COO — CH a — C — COOR 2 
CH a OH 

Dabei bedeuten R 1 und R 3 gesattigte oder unge- 
sattigte Fettalkoholreste der Kettenlfingen C 12 bis C 20 
oder Reste von Dimerisierungsprodukten dieser Fett- 
alkohoie. 

Der besondere technische Wert der erfindungsgemafl 
hergestellten Produkte beruht nicht allein auf ihrem 
strukturellen Aufbau und den sich daraus ergebenden 
Vorteilen, sondern auch auf der besonderen Art des 
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Veresterungsmethoden vcJIlig zuwider, da die Gegen- 
wart von Wasser normalerweise eine Verzdgerung des 
Reaktionsablaufes bewirkt und damit gerade eine 
BegUnstigung von Nebenreaktionen hervorruft. Die 
Veresterung wird in der Weise durchgefUhrt, daB zu' 
dem vorgelegten, auf etwa 140 bis 170°C, vorzugsweise 
1 60° C erhitzten Fettalkohol die wfiBrige Zitronensfiure 
unter Rtihren portionsweise zugegeben wird. Die 
Zitronensfiure lost sich sofort auf und verestert mit 
dem Alkohol. Das Reaktionswasser sowie das mit der 
Zitronensfiure eingebrachte Wasser wird bei ver- 
mindertem Druck abdestilliert. Durch die schnelle 
Veresterung wird jegliche Nebenreaktion und damit 
Verharzung vermieden, und man erhfilt ein einwand- 
freies, hellfarbiges Veresterungsprodukt. 

Die Herstellung des zweiten Veresterungsproduktes, 
des Pentaerythrit-fettsfiureesters, geschieht nach einem 
der ublichen Verfahren, wobei der. Umesterung eines 
Fettsauremethylesters mit dem Polyalkohol der Vor- 
zug zu geben ist, da auf diesem Wege besonders helle 
Produkte mit einer Saurezahl unter 1 erhalten werden. 

Die Kondensation des Zitronensfiureesters mit dem 
Pentaerythritester erfolgt unter Rtihren bei etwa 



Herstellungsverfahrens der Mischkondensate und der 40 25 mm Unterdruck und 180 bis 190°C im Stickstoff- 
Zwischenprodukte. 

Es ist bekannt, daB die Herstellung von Zitronen- 
sfiureestern nach den ublichen Veresterungsmethoden 
Schwierigkeiten bereitet, da die Zitronensaure bei 
lfingerem Erhitzen unter Wasserabspaltung teilweise 
in die ungesfittigte Aconitsfiure iibergeht, die im wei- 
teren Verlauf der Reaktion zustdrenden Harzbildungen 
fQhrt. 

Es wurde nun gef unden, daB sich diese Schwierig- 
keiten vermeiden iassen, wenn man zur Veresterung 
waBrige Zitronensaure einsetzt. Diese Feststellung ist 
auBerordentlich uberraschend und lauft den ublichen 
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strom. Wenn die Saurezahl einer aus der Apparatur 
entnommenen Probe unter 1 liegt, ist die Veresterung 
beendet. 

Die erfindungsgemaB erhfilt lichen Kondensations- 
produkte zeigen sehr wertvolle Eigenschaften. Sie sind 
ins besondere als Emulgatoren fiir pharmazeutische 
und kosmetische Salben und Linimente interessant. 
Die Temperaturstabilitfit der mit ihrer Hilfe herge- 
stellten Emulsionen ist ebenfalls besonders hoch, und 
zwar werden nicht nur gr6Bere Wassermengen wesent- 
lich schneller aufgenommen, sondern die grdfiere 
Gesamtwassermenge kann auch in grfiBeren Anteilen 
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genommen als auf gle *er ^as'S, jeau Verwen . 
Salben sind dermatologisch vdliig emwandfre.. 
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Hydroxylzahl 206 "z£ ronens a ure in 10 kg Wasser 

gausses «-rg « 

Seifc befreil. Dls Austote an EsKt beMgl et»» 

S£dS Verester^g llSSr Mischester auf 60 bis 55 
^ffcAwSmS mit 0.1 •/. (bezogen auf die 
? L?™fn«£ 40 0 /Jgem Wasserstoffsuperoxyd ge- 
SSSfSSri £ Chester von wachsgelber Farbe 
d Sger Konsistenz mit einer Saurezahl 
unter I* dner Verseif ungszahl von 224 and emer 



Hydroxylzahl von 75 erhalten. Die Ausbeute betragt 
236 Gewichtsteile. . 

In entsprechender Weise k5nnen Kondensations- 
produkte aus folgenden Esterpaaren hergesteHt wr- 
den: ZitronensSure-di-laurylester und Pentaerythrit- 
di-stearinsaureester. ZitronensSure-di-Iaurylestei -und 
Pentaerythrit-di-kokosfettsaureester. Diesteraus Zitro- 
neSe mit dem durch sogenannter Guerbetreakuon 
ausUurylalkohol erhaltenen dimeren Fettalkohol und 
Pentaerythrit-di-stearinsaureester, 
octadecandiolester und Pentaerythr,Hl.-kokos ett- 
saureester, Zitronensaure-di-octadecandioiester und 
Pentaerythrit-di-stearinsaureester, Z *™«* au "£- 
dodecylester und Pentaerythrit^i-kokosfettsaureester 

Unter den aufgefilhrten KondensaUonsprodukten 
eigneten sich diejenigen aus Zitronensaure-d.K>ctadecyI- 
ester und Pentaerythrit-di-kokosfettsaureester am 
besten als Emulgatoren fUr Salbengrundlagen. 

B ei s pi el 2 
Eine Salbengrundmasse aus 
35 Gewichtsprozent Vaseline DAB 6, 
30 Gewichtsprozent OlsSuredecyJester. 
6 Gewichtsprozent Cetylalkohol. 
5 Gewichtsprozent Ozokent, weiB. 70 bis ,72 C, 
5 Gewichtsprozent Hartparaffin, 50 bis 52 U 
5 Gewichtsprozent Paraffin, dickflussig, 
2 Gewichtsprozent Aluminiumstearat 

wird unter Zugabe von 12 Gewichtsprozent des gemaB 
Be sptel 1 c) htrgestellten Mischesters auf dem Wasser- 
bad zusammengeschmolzen, homogen ( geruhrt . und 
erkalfen gelassen. Man erhSlt eine Salbengrundlage, 
die e£e hohe WasseraufnahmefShigkeit besitzt. . 

In diese Salbengrundlage kannen ParfUms sow»e 
pharnweutische und kosmetische Wirkstofle emge- 
arbeitet werden. wobei gebrauchsfertige Salben oder 
Cremes erhalten werden. Weiterhm kanr , in die 
Salbengrundlage bis zur dreifachen Gew.chtsmenge 
WaSr eingearbeitet werden, wobei rttaartg 
Emulsionen vom Typ .Wasser in OU emstehen. Die 
Konsistenz richtet sich nach der verwendeten Wasser- 
Sgfund \m sich den verschiedenen Verwendungs- 
zwecken anpassen. 

PatentansprOche: 

1. Verfahren zur Herstellung von als Emulgier- 
mittel far Salbengrundlagen dienenden Misctt- 
estern dadurch gekennzeichnet daB 
man e nen Fettalkohol mit wfiBriger Z*«>?*« 
zum entsprechenden Zitronensaurc-di-fettalkohol- 
«ter unddiesen mit einem in bekannterWe.se 
hergestellten Pentaerythrit-di-fettsaureester .m Mol- 
verhSltnis 1:1 umsetzt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man ZitronensSure-di-octadecalester 
mit Pentaerythrit-di-kokosfetts&ureester umsetzt. 

In Betracht gezogene Druckschriften : 
Deutsche Patentschrift Nr. 860 204. 
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